lANMARK 



f45) Patent Meaaelt cl 9 - ?■ ■ i^^V 




Patentdirektoratot 



(12) FREML/EGGELSESSKRIFT (ii)149881 B 





(22) Indleveringsdag: 09 dec 1982 



(21) Patentansogning nr.: 5467/82 



(51) Intel.*: 



C04B 20/00 
C04B 16/02 
// C 04 B 16/12 



(41) Aim. tilgasngelig: 10 Jun 1984 
(44) Fremlagt: 20 okt 1986 
(86) tntemational ansegning nr.: - 
(30) Prioritel:- 

(71) Anseger: *DANSK ETERNtT-FABRIK A/S; Alborg. OK. 

(72) Opfinder: Niels *Bach; OK, Thorkild ^Bentsen; DK. 



(74) Fuldmaegtig: F. L Smidth & Co. A/S 

(54) Fremgangsmdde til fremstilling af cellulosefibre 
til anvendelse ved fremstilling af fiberforstaerke- 
d formgenstande 

(57) Sammendrag: 



rib«rbundt«r af cwturliga c«llulosef Lbrv. fortrinsvis 
t«v«r «£ bait- allcr bladfibra, i««r h^r og h0rblar< v^mA 
•t E-nodul st^rr* «nd SO GPa afkortss, >tvor«Ct«r d« forpulp«s 
og d«flbrill«r«« Mkaniak ^llar forpulpss hAlvtccnisk og 4«fl- 
brlll«r«« v«d vid formal Ing. H«rved fA« flbrw allar flb«r- 
bundt«r BMd a^ C-nodul Bt^rr* end SO GPa. en maksioumsXcngda 
pi 25, fort-rinavls IS. lacr 10 nn, son fortrinavis «r JForma- 
l«t: til «n flnhad pA 25-70, l»*r 35-SS«>SR. og aom ar valag- 
Mda acta <ibarara«r Inganatariala 1 foraganatarvda mmA «n 
grundmaaaa af h»rdat uorgaolak bindamiddal indehotdenda 
■Indat 0,5, forcrinavia nindat 3 v«gt.t af ncvnta fibre. 
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Den foreliggende opfindelse angSr en fremgangsmJde af 
den i Xrav 1 omhandlede art til fremstilling af cellulose- 
fil:>re til brug ved fremstillingen af fiber for staerkede form- 
gens tande med en grundmasse af "haerdet, uorganisk bindemiddel , 
5 f.eks. i form af forskellige, kendte typer cement, eventuelt 
tilsat naturlige eller kunstige puzzolaner, kalk og/eller 
gips . 

Ved fremstilling af sadanne formgenstande, f*eks. 
byggeplader, er det kendt at anvende en raekke forskellige 

10 fibre. Et af de vigtigste eksempler pa sadanne fiber for staerk- 
ede produkter er asbestcementplader . 

De meat anvendte metoder til fremstilling af disse er 
Hatschek- og Magnanimetoden . 

Faelles for disse to metoder og and re mind re byppigt 

15 anvendte metoder sasom Head Box metoden og Fourdrinier meto- 
den er, at de omfatter tre trin: f0rst fremstilles en vandig 
opslaemning af cementpartikler og asbestfibre, derpa fremstil- 
les gr0nne formgenstande ved afvanding ved frasugning af 
overskydende vand, og derefter "hserdes de gr^nne formgenstande 

20 til de faerdige produkter, f.eks. ved varmeTiaerdning, autokla- 
vering eller ved stuetemperatur . 

Asbestfibre har s^rlige egenskaber, der ikke blot ma- 
nifesterer sig ved gode styrkeegenskaber hos det faerdige pro- 
dukt, men ogsa ved fremragende egenskaber under pladefrem- 

25 stillingsprocesserne . 

Forskellige begraensninger i brugen af asbestfibre bar 
imidlertid n0dvendiggjort udviklingen af alternative fiber- 
for staerkede mater ialer, som kan fremstilles pa de maskiner, 
der anvendes ved fremstillingen af asbestcementprodukter , men 

30 som er forstaerket med asbestfrie fibre. 

Talrige fibre, f.eks. syntetiske uorganiske fibre, sa- 
som mineraluld-, glas-, carbon- og stalfibre, syntetiske or- 
ganiske fibre, sasom polyester-, polyvinyl-, polyetbylen-, 
polypropylen-, og polyacrylamidf ibre , og naturlige organiske 

35 fibre, isaer vegetabilske fibre, samt blandinger af disse, er 
blevet foreslaet til erstatning af asbestfibre, jvf. de 
danske patentans0gninger nr. 1924/78, 4926/78 og 3472/81, de 
tyske patentans0gninger nr. DEOS 2042607, 3019900, 2816457, 
2247616 samt " Silikattechnik" , bind 31 (1980), hefte 7, side 



2 



1A9881 



196-200- 

Vegetabilske fibre klassif iceres efter deres herkomst 
som traefibre, f.eks, fra birk, fyr og gran, som fr0- og 
frugthArs fibre, f.eks. kokus- og bomuldsf ibre , som bladfibre, 

5 f.eks. si sal fibre og abaca fibre, og som bast fibre, f.eks. 
h0r-, hanp-, og jute fibre. Bortset fra en raekke fr0- og 
f rug t bars fibre, bl.a. bomuldsf ibre , der forekommer som en- 
keltfibre, dvs. adskilte aflange planteceller , sakaldte 
tracheider, med en cellevaeg, der bovedsagelig er opbygget af 

10 mikrof ibriller af cellulose, forekommer hovedparten af de ve- 
getabilske fibre i fiberbundter eller taver, dvs. bundter af 
tracheider, bvor de enkelte fibre eller tracbeider er sammen- 
bundet af intercellul«rt materiale, der i hovedsagen bestar 
af lignin. 

15 Ved mekanisk behandling, f.eks. vadformaling, kan fi- 

berbundterne opsplittes i mindre fiberbundter omfattende et 
lavere antal fibre. Denne fremgangsmade er imidlertid ikke 
velegnet til fremstilling af enkeltfibre. 

Enkeltf ibrene kan udvindes af f iberbundterne ved ke- 

20 misk eller kemisk og mekanisk behandling, kaldet forpulpning 
eller defibrering, idet den intercellulaere lignin bringes pa 
opl0selig form, hvorved de enkelte fibre kein frig^res. Be- 
handlingen foretages i vandig opslaemning, bvorved der frem- 
kommer en vandig pulp af enkeltfibre. 

25 Hvis ligninet opl0ses i en sadan grad, at de enkelte 

fibre kan frig^res med en ubetydelig indsats af mekanisk 
energi, er der tale om kemisk defibrering, men Tivis lignin- 
opl0sningsproGessen afbrydes tidligere, ma der anvendes et 
st0rre mekanisk arbejde for at frig0re enkeltf ibrene . Sidst- 

30 nasvnte defibrering kaldes halvkemisk defibrering. 

Kemisk og halvkemisk total eller partial defibrering 
af plantefibre, bl.a. fibre af h0r og hamp, er bl.a. kendt 
fra beskrivelserne til de danske patenter nr. 67115, 63770, 
69543, dansk patentans0gning nr. 2715/82, fransk patent nr. 

35 2449071, engelsk patent nr. 108<3777, svensk patent nr. 19110, 
de tyske patenter nr. 879147 og 905777 og tysk f remlaeggel ses- 
skrift nr. 1132237. 

Der kendes og anvendes talrige typer af ligninopl0sen- 
de kemisk behandling af vegetabilsk cellulose, bl.a. kogning 
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med sulfit i bade surt og basisX milj0, kaldet henholdsvis 
bisulfit- og monosulf itmetoden, men faelles for alle metoder 
er, at der ikke blot foregSr opl0sning af intercellulaer lig- 
nin, men ogsa bydrolyse og anden nedbrydning af cellulosen i 

5 de enkelte celler samt opl03ning af intracellulaer lignin, 

bvilket kan resultere i reducerede udbytter af enkeltfibre og 
degradering af disse. 

Ved anvendelsen af totalt eller partielt, mekanisk, 
kemisk eller "halvkemisk defibrerede vegetabilske fibre som 

10 armeringsf ibre i f ormgenstande med cementgrundmasse, kan 
vandopl0selige "hydrolyseprodukter pa uheldig made fungere 
haerdnings- og afbindingsretarderende pa cementen, saledes at 
det kan blive n0dvendigt at kompensere berfor ved tilsaetning 
af h«rdnings- og afbindingsaccelererende stoffer. 

15 Det er endvidere kendt, at man kan modificere bl.a. 

cellulosef ibres fysiske egenskaber ved, at fiberbundter af 
sadanne naturlige fibre, fortrinsvis taver af bast- eller 
bladfibre med et E-modul st0rre end 50 GPa (f.eks. hamp- 
fibre), underkastes en afkortningsproces, fortrinsvis t0r 

20 desintegrering, bvorefter de afkortede fiberbundter defibrer- 
es belt eller delvist og def ibrilleres ved mekanisk forpulp- 
ning eller ved balvkemisk forpulpning, omfattende en vad- 
kemisk bebandling, fortrinsvis ved forb0jet temperatur, 
efterfulgt af vadf ormaling, hvorpa de defibrerede og defib- 

25 rillerede fibre vaskes med vand. 

Endelig er det kendt at modificere fibres, bl.a. plan- 
tef ibres, fysiske og kemiske egenskaber ved imp raegne ring, 
jvf. GB patentans0gningerne nr, 2035286 og 2073167. 

Imidlertid bar ingen af de fors0g, hvor man bar s0gt 

30 at erstatte asbestfibre med kun en slags fibre af anden type, 
v«ret fuldstaendigt vellykkede. 

Der opstar ofte betydelige problemer under fremstil- 
lingsprocessen, da det bar vaeret vanskeligt at tilve jebringe 
en tilnaermelsesvis bomogen fordeling af fibrene i opslaemnin- 

35 gen; saledes udviser bade glasfibre, cellulosef ibre og en 

r«kke plastfibre en udpraeget tilb0 jeligbed til at klumpe sig 
sammen i stedet for af fordele sig jaevnt i ops laemn ingen. Til- 
b0jeligbeden til dannelse af klumper vokser isaer med falden- 
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de v/t forhold (v/t = vand/t^irstof ) , stigende f iberkoncentra- 
tion og tiltagende fiber laengde og -elast icitet . 

Et andet problem optraeder under afvandingen, "hvor 
f.eks. glas fibre og de fleste plastfibre ikke er i stand til 

5 at tilbageTiolde bindemiddelpartiklerne , som derfor frasuges 
sammen med vandfasen, Oenne ringe retentionsevne konvner ogsa 
til udtryk i en inhomogen pladestruktur - 

Det er blevet foreslAet at forbedre opslaemningens 
egenskaber ved tilsaetning af diverse additiver, sasom 

10 organiske f lokkuler ingsmidler , dispergeringsmidler , befugt- 
ningsmidler, for tykningsmidler og plastif icer ingsmidler • 

Herved kan visse problemer elimineres , men of te med 
den pris, at andre problemer bliver mere udtalte. 

Den til grund for opfindelsen liggende opgave gar der- 

15 for ud pa at tilve jebringe en f remgangsmade til fremstilling 
af cellulosef ibre til anvendelse i fiber for staerkede formgen- 
stande af den forannavnte art, og Invor fibrene ikke udviser 
de ovenomtalte ulemper, 

Opgaven 10ses ved f remgangsmaden if01ge opfindelsen, 

20 som er angivet i krav I's kendetegnende del. Hidtil er en 

sAdan behandling eksempelvis sket ved en sur bisul f itproces 
eller en h0jalkalisk kraftproces med oplfSsning og udvaskning 
af hovedparten af bade den intercellulare og intracellul^ere 
lignin resulterende i en cellulosef iberpulp med lavt udbytte 

25 og h0j por0sitet og hermed f01gende h0j vandabsorptionsevne , 
som er en fordel ved papir fremstilling . Herunder bar man 
mattet acceptere en vis degradering af fibrene og en svesk- 
kelse af disses styrkeegenskaber , som f^lge af bydrolyse og 
f jernelse af intracellulaert lignin under de sure eller b0j- 

30 alkaliske kemiske f orpulpnings- og blegningsprocesser . 

Det bar nu overraskende vist sig, at der ved en mild, 
halvkemisk f orpulpningsproces af de tidligere nasvnte h0jmo-. 
dulfibre, ved hvilken fibrene bebandles med en vandig alka- 
lisk monosulfit fortrinsvis ved for'h0jet temperatur efter- 

3 5 fulgt af en mekanisk defibrering og vandig udvaskning af uop- 
10ste stoffer samt en def ibri llering ved vadformaling isaer 
til en finbed pa 25-70, fortrinsvis 35-55^SR, opnas en 
f iberpulp med et udbytte pa mindst 70%, hvorved de foran- 
naevnte ulemper ved de hidtidige f remstil I ingsmetoder , ber- 
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under degradering og svakkelsen af fibrene undgas . Det har 
desuden overraskende vist sig, at sadanne mildt behandlede, 
h0judbytte fibre er s^^rligt velegnede til anvendelse i fiber- 
forstaerkede formgenstande af den forannaevnte art, selvom 

5 fibrene ikke opfylder alle de egenskaber, der matte vaere 

0nskvaerdige, nar der er tale om papir fremstilling . Ved vad- 
forrnalingen frig^res fibrene, idet der saratidig tilveje- 
bringes en fordelagtig def ibrillering, og ved udvaskningen 
fjernes de opl^ste ligninf orbindelser og sukkerf orbindelser 

10 fra fibermassen. Denne udvaskning er saerdeles vigtig, fordi 

disse forbindelser ellers vil kunne pavirke h?erdningsforl0bet 
af den i f orragenstandene benyttede cement pa ukontrollerbar 
vis • 

Som udgangsmateriale anvendes f iberbundter , fortrinsvis 

15 i form af taver af visse bast- og bladfibre, isaer h0r (med 

E-raodul st0rre end 80 GPa) , abaca (med E-modul st0rre end 50 
GPa), hamp (med E-modul st^rre end 50 GPa) og ramie (med E- 
modul st0rre end 50 GPa), hvor alle E-moduler er angivet for 
t0rre fibre. Pa grund af den relative lave pris er olieh0r og 

20 blar fra spindeh0r et saerligt foretrukket udgangsmateriale. 
Saerligt foretrukket er endvidere blar fra vandr0dnet h0r. 

Da taver af bast- og blad fibre som of test indebolder 
fibre med laengder pa mindst 100 mm, er det hensigtsmaessigt at 
afkorte dem f0r def ibreringen, f .eks. ved chopning og/eller 

25 slaglem011ebe'handling. 

De optimale drif tsbetingelser for den balvkemiske be- 
handling er angivet i krav 2. Det er saerligt fordelagtigt at 
gennemf0re behandlingen saledes, at der fas et fibert0rstof- 
udbytte pa mindst 70% f0r vad formal ing. Dette kan opnas ved 

30 tilsaetning af kun sma kemikaliemaengder og kort reaktionstid 
ved de forh0jede temperaturer efterfulgt af mekanisk defib- 
rering. 

Den vade formal ing gennemf0res fortrinsvis som euigivet 
i krav 3 . 

35 Da formalet med den vade formaling blot er mekanisk 

frig0relse af de enkelte fibre samt def ibrillering af disse, 
foretages denne fortrinsvis i en defibrator eller "refiner", 
sasom en skiveref iner , der ikke i vaesentlig grad overklipper 
fibrene . 
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Kolloide disperqeringamidler i grundmasseni 



Attagel 



150 



Lerslam R0rdal 



Filtrerinqsh jaelpe- 
10 midler : 
NYAD ^ G 



Kommercielt tilgaengeligt kolloidt, 
nAleformet. attapulgus lerprodukt, 
specif ik overflade: 210 m^/g. 
Kolloid vandig opslaemning fremstillet 
af uraffineret sedimentaer moraeneler- 
type, specifik overflade: 25 m^/g, 
40 vaBgt.% t^rstof. 



Naleformede krystaller af Wollastonit 
Isngde: ca. 22 micron, 
laengde/diameterf orhold: 5-15 . 



15 Fibre if01ge opfindelsen t>lev fremstillet ved labora- 

toriefors0g og i fuld industriel skala. 

Fiber forstaerkede plader blev fremstillet ved laborato- 
riefors0g og pa en HatscTiekmaskine i fuld industriel skala. 



20 Laborator ief or s0g : 

Halvkemisk f iberf remstillinqsprocedure ; 

Fiberafkortning; H0rblar af dug- eller vandr0dnet Ti0r blev 
afkortet til overskarne taver med en gennemsnitslaengde pa ca. 
10 eller 20 mm i en slaglem011e af fabrikatet "Matador" for- 
25 synet med et 2 5 eller 40 mm sold ved 2800 omdrejninger pr* 
min. . 

Kemisk bebandling: En afmalt raaengde afkortet b0rblar blev 
anbragt i en laboratorieautoklav med et volumen pa 40 liter 
sammen med 20 kg vandig behandlingslud. Derpa tilledtes damp 

30 til et arbejdstryk pa 6,3 ata. svarende til en behandlings- 
temperatur pa 160*^C. Blandingen underkastedes blid omr0- 
ring, idet man lod autoklaven rotere med ca. en omdrejning 
pr, min. Temperaturen blev fastholdt pa 160^C ved ekstern 
opvarmning. Efter kogning i 60 min. afspaendtes autoklaven, og 

35 den fremkomne pulp blev udtaget og vasket med 3x20 liter 
vand. 

Mekanisk behandling: Efter fortynding af den udvaskede lud 
til en t0rstofkoncentration pa 2% underkastedes denne refi- 
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Formalingen gennemf0res fortrinsvis som angivet i krav 

4 og 5. 

I det f^lgende illustreres opfindelsen nasrmere ved 
en raekke eksempler. 
5 Der anvendes nedenstaende materialer i eksemplerne: 

Hydrauliske uorganiske bindemidler i grundmassen for fiber - 
f or staerkede f ormgenstande ; 
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LSC cement 



E cement 



: Sulfatbestandig Portlandcement med 

lavt alkaliindhold, specifik overflade 
(Blaine) ca. 3400 cm^/g, C3A ind- 
hold ca. 1,5%, 

: En speciel grov Portlandcement, 

specifik overflade (Blaine) ca. 2600 
cm^/g. 



Puzzolan additiver i grundmassen: 



20 



25 



30 



35 



Silicast^v 



Cellulosef ibre ; 
BO cellulosef ibre 

AO cellulosef ibre 

H0r-, hampfibre 
Krenit ^-fibre 



Pint filterst0v fra elektrotermisk 
produktion af silicium eller 
ferrosilicium. SiOj indhold: 80-95%, 
specifik overflade: ca • 25 m^/g, 
middelpartikeldiameter : ca, 0,1 
micron. 



: Blegede cellulosef ibre (Betula) med en 
f ormalingsgrad pa ca. 50*^SR, laengde: 
ca. 1,3 mm, diameter: ca. 30 micron. 

: Cellulosef ibre (Pinus) (Kraft- 
cellulose), laengde: kortere end 4 mm, 
diameter: ca. 35 micron. 

: Fibre fremstillet som beskrevet i 
eksempel 1. 

: Polypropylenf ibre fremstillet udfra 
polypropylenf ilm strakt i forholdet ca 
1:17 og fibrilleret pa en nalevalse 
som beskrevet i eksempel 4 i WO ans . 
nr . PCT/DK79/00047 . 
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Kolloide dispergerinqamidler i grundmassen; 

Attagel ^ 150 : Kommercielt tilgaengeligt kolloidt, 

nSleformet attapulgus lerprodukt, 
specifilc overflade: 210 m^/g, 
5 Lerslam R0rdal : Kolloid vandig opslaemning fremstillet 

af uraffineret aedimentaer moraeneler- 
type, specifik overflade: 25 rn^/g, 
40 vaegt% t0rstof. 

Filt.reringsh jaelpe- 
10 midler ; 

NYAD ^ G s Naleformede krystaller af Wollastonit 

laengde: ca. 22 micron, 
laengde/diameterforhold: 5-15 . 

15 Fibre if^lge opfindelsen blev fremstillet ved labora- 

toriefors0g og i fuld industriel skala, 

Fiberforstaerkede plader blev fremstillet ved laborato- 
riefors0g og pa en Hatschekmaskine i fuld industriel skala. 

20 Laboratorief ors0q; 

Halvkemisk f iberf remstillingsprocedure: 

Fiberafkortninq; H0rblar af dug- eller vandr0dnet h0r blev 
afkortet til overskarne taver med en gennemsnits laengde pa ca. 
10 eller 20 mm i en slaglem011e af fabrikatet "Matador" for- 
25 synet med et 25 eller 40 mm sold ved 2800 omdrejninger pr. 
min. . 

Kemisk behandling; En afmalt maengde afkortet h0rblar blev 
anbragt i en laboratorieautoklav med et volumen pa 40 liter 
sammen med 20 kg vandig behandlingslud. Derpa tilledtes damp 

30 til et arbejdstryk pa 6,3 ata. svarende til en behandlings- 
temperatur pa 160°C. Blandingen underkastedes blid omr0- 
ring, idet man lod autoklaven rotere med ca» en omdrejning 
pr. min. Temperaturen blev fastholdt pa 160°C ved ekstern 
opvarmning. Efter kogning i 60 min. afspaendtes autoklaven, og 

35 den fremkomne pulp blev udtaget og vasket med 3x20 liter 
vand. 



Mekanisk behandlinq; Efter fortynding af den udvaskede lud 
til en t0rstofkoncentration pa 2% underkastedes denne refi- 
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nerbehandling i en trigonal keglerefiner med recirJculatlon. 
og man udtog pr0ver fra tid til anden. Finheden af pulpen 
rnalt i SR blev bestemt for de udtagne pr0ver. pg refiner- 
behandlingen blev standset, nSr den 0nslcede finhed var op- 
naet. Den herved dannede fine pulp blev derpA underTcastet en 
sxdste vask og enten anvendt direkte til cementpladef remstil- 
ixng eller turret til ark eller stykformet materiale. 

10 Eksempel 1 . 

Fren,3tilling af fibre jf^jge oofind^lsen ved b.wv.n,.,v 

f orpulpninry . ' ~- 

Denne arbejdsgang anvendtes med forskellige typer be- 
handlingslud.-Den kemiske sammens^tning af behandlingsluden, 
v^gtforholdet rAvare/lud (rSvare pi t^rstofbasis ) og resul- 
taterne af behandlingen fremgar af nedenstiende tabel I. 

Pladef r emstillingsprocedure . 

Pulpoparbeidninq: Der f remstiHedes en opl^sning af 20g 
Ca(OH)2 °g 30 g CaSO^, 2H^O i 10000 ml deioniseret 
vand. Opl0sningen indf0rtes i en laboratoriebollaender af ty- 
pen valley. En msngde defibrerede h^rfibre svarende til en 
t0rstof,r«ngde pg 60 g tilsattes opl0sningen. og boll.nderen 
k0rte med belastning i 10 minuter. Derp^ tilsattes ca. 20 g 
Attagel og en m.-Bngde lerslam R0rdal svarende til ca . 60 g 
t^rstof til den vandige pulp af defibrerede, de fibril lerede 
h0rfibre, hvorefter holl^nderen k^rte i 5 min. uden belast- 
nxng. DerpA tilsattes 20 g BO-cellulosefibre og 10 g Krenit- 
fxbre, hvorefter holl^^nderen k0rte i 5 min. uden belastning. 

Fremstilling af opsl^mning: Fiberpulpen overf0rtes til Xar- 
ret X en Oiaf mixer, hvor der samtidig blev tilsat 100 g Nyad 
G og 730 g E cement. Oen resulterende blanding omr0rtes ved 
4000 omdr./min i 5 min.. 



20 



25 



9 



149881 



10 



Fremstillinq af gr qnne plader; Portioner af denne opslaemning 
svarende til en t0rstof maengde pa 109 g afvandedes i et fil- 
treringsapparat, sugetryk 200 nun Hg. De resulterende filter- 
Tcager pressedes til gr0nne plader i en Johns-Manvi lie plade- 
presse ved 10 MPa. 

Fremstillinq af hardede plader: De gr0nne plader haerdedes 
til haerdede plader pa f01gende made: De gr0nne plader an- 
bragtes p5 en glasplade og opbevaredes i en fugtighedskasse i 
24 timer, relativ fugtighed: ca. 95%, temperatur 25^C, 
Derefter nedsankedes pladerne i vand i 6x24 timer, tempera- 
tur: 25OC. 



20 



15 Eksempel 2 . 

Sammenliqninq af plader if01qe opfindelsen og plader frem- 
stillet if01qe kendt teknik. 

Der blev gennemf0rt en rakke laboratorief ors0g med 
fremstilling af plader if01ge den ovenfor beskrevne plade- 
fremstillingsprocedure dels under anvendelse af de i eksempel 
1 beskrevne b0rf iberpulpe, dels under anvendelse af en til- 
svarende hampf iberpulp if01ge opfindelsen fremstillet pi til- 
svarende made, dels til sammenligningsf orra^l med en AO-f iber- 
pulp (samme maengde t^rstof tilsat som ved de h0rf iberarmerede 
25 plader) . 

Afpr0vningsprocedure: Efter 7 d0gn blev pladerne taget 
op fra vandhasrdningen. Halvdelen af pladerne blev afprjzJvet 
ved 4-punkts b0 jetraekf ors0g i vandmattet tilstand. Den anden 
halvdel blev udtjrfrret ved lOS^C i 48 timer og blev lige- 
ledes afpr0vet ved 4-punkts b0 jetraekfors0g. Rumvagt, propor- 
tional itetsb0jetraBkstyrken og brudb0jetrakstyrken blev milt 
i vad og t0r tilstand. 

Pors0gsresultaterne fremgar af tabel II, hvor "BT- 
knak" angiver den maksimale trakspanding ved den tilstand, 
hvor matricen begynder at revne, d.v.s. undergir irreversibel 
forandring, og hvor "BT-max" angiver den maksimale trak- 
spanding ved b0jning ved maksimal belastning. 

Man ser, at pladerne fremstillet udfra h0rkog nr. 9, 
hvor kogeludens slut-pH-vardi er mindre end 7, har de dirlig- 
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ste styrkeegenskaber blandt de h0rf iberarmerede plader, samt 
^ at de AO-fiberarmerede plader tydeligt har de darligste styr- 

kevaerdier. 

Der blev endvidere fremstillet h0rf iberarmerede plader 
5 udfra mekanisk forpulpede og def ibrillerede fibre. 

Fremstillingen foregik pa f01gende made: 
H^irblar af dugr^dnet sk«tteblar blev afkortet til en 
laengde pa 10-20 mm i en klippemaskine og derpa def ibrilleret 
og delvis defibreret ved bebandling i 10 min. i en laborato- 
riehollaender med belastning i vandig opslaemning med et t0r- 
stofindhold pa ca. 0,6 vaegt% . 

Derpa f remstilledes plader med f01gende receptur: 6% 
h^rfibre, 10% NYAD G, 1% Attagel, 5% lerslam R0rdal, 1% 
(Al)2 (304)3, silicast0v og 67% LSC cement. 

Til fiberpulpen blev f0rst tilsat Attagel og lerslam 
R0rdal, derpa (Al) 2 (804)3, dernaest silicast0v og til 
sidst Nyad G og LSC cement. Vand/t0rstof f orholdet var ca. 
10:1. 

De gr0nne plader blev fremstillet og haerdet som be- 
skrevet i pladef remstillingsproceduren. 

De haerdede pladers fysiske egenskaber blev malt som 
beskrevet i afpr0vningsproceduren med f01gende resultat: 
Rumvffigt, vad, : 1,62 g/cm^ . BT-knaek, vad: 9,2 MPa; BT-max, 
vad: 16,1 MPa. Rumvaegt, t0r, : 1,53 g/cm^ ; BT-knaek, t0r: 
25 19,2 MPa; BT-max, t0r: 24,4 MPa. 

Eksempel 3. 

Der blev gennemf0rt en serie laboratorief ors0g til be- 
lysning af relationen mellem h0rf iberarmerede cementpladers 
30 styrkeegenskaber og li0r f iberpulpens finhed malt i ^SK, 

Pladerne blev fremstillet som beskrevet i pladefrem- 
stillingsproceduren dog med f01gende modificerede receptur: 
6% h0rfibre, 10% NYAD G, 2% Attagel 150, 10% Silicast0v og 
72% LSC cement under anvendelse af h0rkog 13, som blev for- 
35 malet til en raekke finheder fra 12 til 72*^SR. 

Fors0gsresultaterne fremgar af tabel III. 
Man ser, at pulp med lave SR-vaerdier ikke giver de 
bedste styrkeegenskaber, formentlig grund af klumpedannel- 
se, og at pulp med SR-vaerdier over 70 heller ikke giver de 
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bedste styrkeegenskaber, formentlig fordi formalingen for- 
mindsker gennemsnitslangden af fibrene, hvilket f0rer til 
dSrligere fastholdelse i matricen. 

Fors^q i industriel skala; 
Halvkemisk f iberf remstillincyt 

Dugr0dnet h0rskattebiar blev afkortet i en klippema- 
skine til en la^ngde pS ca. 10-20 nun. hvorpS den afkortede h0r 
behandledes i en slaglen,011e med et sold pS 40 nun. Det herved 
fremkomne materiale indf^rtes i en roterende autoklav ved 
hjaelp af en blandesnegl, gennem hvilken behandlingsluden sam- 
tidig blev tilsat. Der arbejdedes med en charge bestSende af 
2360 kg b0r, beregnet pS t^rstofbasis, og 5905 kg vandig lud 
indeholdende 3 va»gt% NaOH og 10 vagt% NazSOg . Chargen 
blev behandlet i 60 min. ved 6,3 ata. og 160Oc. 

Den herved fremkomne pulp blev fortyndet med vand til 
en t0rstofkoncentration pk ca. 2% og underkastet en defibril- 
leringsbehandling i en Black Clawson skiveref iner, indtil der 
fremkom en pulp med en finhed pS 420SR. Denne pulp blev 
vasket grundigt med vand pi en vaskesigtecylinder . 

Fremstillinq af plad er pi en Hatschekmaskine . 

En mangde af den vaskede pulp med et t0rstof indhold pi 
ca. 2% svarende til 135 kg t^rstof blev indf0rt i en 7m^ 
Solvo hydropulper. Derefter blev pulpen refinet i en Black 
Clawson skiverefiner indtil den fik en finhed p5 ca. 45°SR. 
DerpS blev 225 kg silicast0v tilsat pulpen, og blandingen 
blev behandlet i hydropulperen i 10 min.. Derpa tilsattes 45 
kg Attagel 150, og der blev blandet i 5 min.. Dernast udt0in- 
tes blandingen i et massekar. 1913 kg blanding blev udtaget 
fra massekarret og blandet med 500 kg LSC cement og 68 kg 
NYAD G i 10 min. , hvorefter der blev tilsat vand til en 
totalvaegt pa 6900 kg. 

Den fremkomne slam blev pA kendt vis forarbejdet til 
35 plane plader pa en Hatschekmaskine. 

Til sammenligning fremstilledes plader, hvor h0rfibre- 
ne erstattedes med samme mangde uformalede AO-cellulosef ibre. 

Ved fremstilling af b01geplader udfra 6 mm tykke gr0n- 
ne plader konstaterede man for de AO-f iberarmerede pladers 
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vedlcommende forekomst af revnedannelse p& b01getoppene, me- 
dens pladerne If^Ige opfindelsen var langt mere plastiske og 
udviste glat, revnefri overflade. 

Ved b01gning af 9 mm tykke gr^nne plader, viste det 
5 sig, at de AO-f iberarmerede plader udviste voldsomme revner, 
medens pladerne if^lge opfindelsen udviste glat, revnefri 
overflade. 
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TABEL I 



H0rkog nr 


2 


3 


6 


7 


Hamp 


NaOH vaegt% t0rstof 


12 










Na2C03 










5 


Na2S03 


3 








14 






j 








NH3 




6 


3 


6 




(NH^)2S03 




4,5 


9 


9 




Total 


1,5 


2,5 


5 


5 


7 


Slagleformaling, sold i mm 


25 


40 


25 


25 


10mm 
clioppet 


Forhold ravare/lud 


1:1,4 


1:4 


1:4 


1:4 


1:1,4 


pH i lud efter kogn. 


11,9 


8,9 


7,3 


8,7 


8,2 


% udbytte efter 1. vask 


49,8 


71,1 


66,8 


75,2 


77,2 


*^SR f 0r sidste vask 


20 


90 


83 


61 


40 


*^SR efter sidste vask 


16 


76 


50 


23 


30 
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TABEL I (fortsat) 



Hc4rkog nr 


9 


10 


11 


12 


13 


NaOH vaegt% t^rstof 




3 






3 


Na2C03 






4 






Na2S03 




10 


10 


10 


10 


Na2S205 


5 










NH3 - - 












(NH4)2S03 












Total SO2 - - 


3,3 


5 


5 


5 


5 


Slaglef ormaling, sold i nun 


25 


40 


40 


40 


40 


Forhold ravare/lud 


1:4 


1:1,4 


1:1,4 


1:1,4 


1:2,5 


pH i lud efter kogn. 


5,7 


8,9 


7,7 


6,8 


9,1 


% udbytte efter 1 . vask 


75,8 


70,2 


73,4 


88,0 


80,5 


^SR f0r sidste vask 


40 


32 


33 


31 




^SR efter sidste vask 


17 


25 


18 


17 
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TABEL II 





H$zJr- 
kog 
nr • 


Rumvaegt , 
vAd, 


BT-knaek, 

vad, 

MPa 


BT-max, 

vad, 

MPa 


Rumvaegt , 

t0r, 

g/cm'* 


BT-knaek, 

t0r, 

MPa 


BT-max 

t^r, 

MPa 


5 


2 


1,51 


7,8 
(0,2) 


13,0 
(0,7) 


1,47 


14,6 
(1,5) 


17,6 
(0,6) 


10 


3 


1, 52 


7,1 
(0,6) 


13,5 
(0,5) 


1,47 


12,5 
(1,5) 


16,8 
(0,7) 


15 


6 


1,51 


7,5 
(0,6) 


13,4 
(1,3) 


1,48 


14,4 
(0,8) 


17,5 
(1,4) 


20 


7 


1, 53 


8,3 
(0,8) 


12,6 
(0,7) 


1,50 


16,4 
(1,0) 


18,0 
(1,4) 




9 


1, 51 


6,9 
(0,3) 


12,1 
(0,8) 


1,47 


11,0 
(2,4) 


15,9 
(1,1) 


25 


10 


1, 52 


8,6 
(0,6) 


13,2 
(0,8) 


1,50 


14,1 
(1,4) 


18, 1 
(0,6) 


30 


11 


1,49 


7,3 
(0,7) 


13,3 
(0,8) 


1,45 


13,7 
(1,1) 


17,0 
(0,8) 


35 


12 


1, 50 


7,8 
(0,9) 


13,0 
(0,3) 


1,46 


15,1 
(1,4) 


18, 5 
(1,0) 


40 


13 


1/55 


8,2 
(1,3) 


13,6 
(0,4) 


1,51 


14,4 
(2,2) 


17,4 
(1,3) 




Hamp 


1,48 


7,0 
(0,6) 


11,3 
(0,7) 


1,47 


15,4 
(1,1) 


17,8 
(0,7) 


45 


AO- 
fibre 


1, 50 


6,6 
(1,0) 


12, 7 
(1,2) 


1,44 


11,2 
(1,7) 


17,9 
(0,5) 



50 Alle angivne vaerdier er middelvaerdier af 5 malinger. 

Spredningen pa rumvaegtene er ca . 0,02 - spredningen pa BT- 
knaek- og BT-max-vaerdierne er angivet i parentes . 



16 



1A9881 



TABEIi III 





Pinhed 
i 

^SR 


Rumvaegt, 
g/cmr 


BT-Tcnaek, 

vad, 

MPa 


BT-max, 

vSd, 

MPa 


Rumvaegt, 
t0r, 

g/cxvr 


BT-knaek, 

t0r, 

MPa 


BT-max 
MPa 


5 


12 


1,68 


10,4 
(1,2) 


13,4 
(2,0) 


1,56 


12,9 
(2,3) 


17,4 
(1,6) 


10 


16 


1,66 


11,2 
(1,1) 


15,0 
(0,4) 


1,62 


19,5 
(0,9) 


23,2 
(1,8) 




42 


1,65 


12,1 
(0,8) 


16,6 
(0,9) 


1,61 


24,9 
(3,0) 


25,3 
(2,7) 


15 


57 


1,64 


12,7 
(0,9) 


17,2 
(1,2) 


1,59 


22,5 
(1,4) 


22,6 
(1,5) 


20 


68 


1,65 


13,5 
(1,7) 


17,3 
(0,9) 


1,58 


27,1 
(0,9) 


27,1 
(0,9) 




72 


1,63 


11,7 
(1,0) 


16,0 
(0,8) 


1,56 


23,4 
(1,5) 


23,4 
(1,5) 



De angivne v^erdier af rumvaegt og BT-knaek og -max er middel- 
25 vaerdier af mindst 4 malinger. Spredningen pa rumvaegtene er 
ca. 0,04. Spredningen pa BT-knaek- og BT-max-vaerdierne er 
angivet i parentes. 



PATENTKRAV 



1. Fremgangsmade til fremstilling af cellulosef ibre, 
fortrinsvis taver af bast- eller bladfibre med et E-modul 
st0rre end 50 GPa for fibre malt i t0r tilstand, til anvend- 
else ved fremstilling af f iberf orstaerkede f ormgenstande med 
en grundmasse af haerdet uorganisk bindemiddel, hvilken frem- 
gangsmade omfatter forkortning af fibrene, fortrinsvis ved 
t0r desintegrering med ef terf01gende fortrinsvis halvkemisk 
forpulpning eller defibrering og vaskning af fibrene med 
vand, kendetegnet ved, at f orpulpningen eller de- 
fibreringen udf0res ved en alkalisk monosulf itproces, hvorhos 
de kemisk behandlede fibre frig^res fra bverandre samt defib- 
rilleres ved en vad formaling, hvorpa de defibrerede og de- 
fibril lerede fibre vaskes med vand. 

2. Fremgangsmade if01ge krav 1, kendetegnet 
ved, at den alkaliske monosulf itproces gennemf0res ved 135- 
175*=^C med natrium-, kalium-, eller ammoniumsulf it med til- 
saetning af natrium- eller kaliumihydroxid eller -carbonat 
eller ammoniak i vandig opl0sning og med en slut-pH-vaerdi 
st0rre end 7, fortrinsvis mellem 7 og 11. 

3. Fremgangsmade if01ge krav log2, kendetegn- 
e t, ved, at den vade formal ing gennemf0res med en pulp med 
en t0rstofkoncentration pa 0,5-5%, fortrinsvis 1-2%. 

4. Fremgangsmade if01ge krav 1-3, kendetegnet 
ved, at den vade formaling foretages i en defibrator eller 
"refiner", der ikke i vaesentlig grad overklipper fibrene, sa- 
som en skiveref iner . 

5. Fremgangsmade if01ge krav 4, kendetegnet 
ved, at der formales til en finhed pa 25-70, fortrinsvis 35- 
55OSR. 
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